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hte Aktiengesellschaft 

the high throughput experimentation company 



Vorrichtung und Verfahren zum simultanen 
Agitieren von Reaktionsmischungen 

5" 

Die vorliegende Erfindung Hegt auf dem Feld der Hochdurchsatzforschung fUr 
Fliissig- und Mehrphasenreaktionen. Dabei betrifft die Erfindung ein Verfahren 
zum simultanen Durchfuhren von mindestens einer chemischen Reaktion in min- 
destens zwei separaten ReaktionsgefaBen, wobei das besagte Verfahren zumindest 
10 die folgenden Schritte umfaBt: 

(i) Vorlegen mindestens einer Reaktionsmischung pro Reaktionsge- 
faB; 

15 (ii) pneumatische Agitation der Reaktionsmischung in mindestens ei- 

nem ReaktionsgefaB durch Inkontaktbringen der Reaktionsmi- 
schung mit mindestens einer fluiden Phase, 

wobei die mindestens eine chemischen Reaktion in mindestens einem der Reakti- 
20 onsgefaBe im Batch-Modus durchgefUhrt wird und die Reaktionsmischung minde- 
stens eine flUssige Phase enthait. Dabei wird die fluide Phase dem mindestens 
einen ReaktionsgefaB uber einen definierten Zeitraum zugefuhrt und zumindest 
teilweise wieder aus dem ReaktionsgefaB abgeftihrt. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft weiterhin eine Vorrichtung zum simultanen 
DurchfUhren von mindestens einer chemischen Reaktion in mindestens zwei sepa- 
raten ReaktionsgefHBen, wobei die besagte Vorrichtung zumindest die folgenden 
Komponenten umfasst: 

5 

(i) mindestens zwei separate ReaktionsgefaBe mit mindestens einer 
Reaktionsmischung pro ReaktionsgefaB; 

(ii) mindestens ein Mittel zur Zufuhr mindestens einer fluiden Phase in 
mindestens ein ReaktionsgefaB, 

10 

wobei das Mittel zur Zufuhr so ausgestaltet sein muss, dass es die pneumatische 
Agitation der Reaktionsmischung in mindestens einem ReaktionsgefaB mit Hilfe 
der fluiden Phase erlaubt. Die Zufuhr der fluiden Phase erfolgt dabei vorzugswei- 
se Uber eine Pluralitat von miteinander stofflich verbundenen Mitteln zur Zufuhr. 
15 Auch in der erfindungsgemaBen Vorrichtung wird die chemische Reaktion in 
mindestens einem ReaktionsgefaB im Batch-Modus betrieben. 

Die vorliegende Erfindung betrifft weiterhin die Verwendung des besagten Ver- 
fahrens und/oder der Vorrichtung zur Durchfuhrung von Reaktionen, an denen 

20 mindestens eine flUssige Phase beteiligt ist Zu diesen Reaktionen zahlen insbe- 
sondere, aber nicht ausschiieBlich: Oxidationen, Hydrierungen, Hydrohaiogenie- 
rungen, Halogenierungen, Hydroformulierungen, Ozonolyse, Carboxylierungen, 
Alkylierungen, Fermentations-Reaktionen, Polymerisations-Reaktionen, Herstel- 
lung anorganischer FestkSrper, Abwasser-Behandlung oder beispielsweise die 

25 Fischer-Tropsch-Synthese. Bevorzugt sind solche Reaktionen, bei denen alle 
Komponenten der Reaktionsmischung einen geringen Dampfdruck aufweisen, so 
dass der Verlust durch Austrag minimiert wird. Weiter bevorzugt sind Oxidatio- 
nen und Hydrierungen, bei denen die Komponenten der Reaktionsmischung einen 
geringen Dampfdruck aufweisen. 
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Die aus dem Stand der Technik bekannten Vorrichtungen und Verfahren, mit Hil- 
fe derer eine Anordnung (= ein Array) von mindestens zwei ReaktionsgefaBen 
agitiert, und dabei vorzugsweise durchmischt werden kann, sind sehr aufwendig 
in Konstruktion und Betrieb und somit insgesamt nicht kosten- und zeiteffektiv. 
5 Dies gilt insbesondere fur solche Vorrichtungen, in denen pro ReaktionsgefaB ein 
separat zu betreibendes RUhrwerk vorgesehen ist. 

In der WO 00/09255 ist ein Parallelreaktor zur Herstellung und Testung kombi- 
natorischer Bibliotheken beschrieben, welcher eine Vielzahl von GefaBen zur 

10 Aufnahme von Reaktionsgemischen aufweist. Zudem weist der Reaktor komplexe 
Systeme zur Steuerung von RUhrstangen auf, wobei die RUhrstangen zur Durch- 
mischung der Reaktanden dienen. Die zur Durchmischung der Reaktanden einge- 
setzten RUhrstangen einschlieBlich der dazugehorigen Mechanik und aufwendigen 
Steuerung sowie der zusatzlich erforderlichen Sensortechnik, sind zum einen sehr 

15 aufwendig in Konstruktion und Fertigung und auch enorm kostenintensiv. Wei- 
terhin nachteilig an solch einem System ist die fehlende Flexibility gegenUber 
Anderungen im Verfahrensabtauf bzw. bei Umstellungen auf andere Volumina. 

In analoger Weise beschreibt die WO 01/00315 ein Array von ReaktionsgefaBen, 
20 welches zum Zwecke des Durchmischens der Komponenten der Reaktionsmi- 
schungen agitiert werden muss. In diesem Fall geschieht das Agitieren durch 
Verwenden eines OrbitalschUttlers, und zusatzlich auch durch individuelle me- 
chanische RUhrer in einzelnen ReaktionsgefaBen. Auch der Einsatz von Ultra- 
schall zum Zwecke des Agitierens wird in der WO 01/00315 offenbart. 

25 

Die EP 1 174 185 beschreibt ein System von Hochdruck-Parallelreaktoren. Das 
Durchmischen der Reaktionsmischungen erfolgt mittels eines SchUttlers. Die EP 1 
174 185 offenbart auch ein Mattel zum Einleiten eines Gases in die Reaktionsmi- 
schung. Dieses Einleiten eines Gases dient allerdings nicht dem Agitieren der Re- 
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aktionsmischung, sondern ausschlieBlich der Zufuhr eines Reaktanden vor der 
eigentlichen Reaktion. Dies lasst sich schon daran erkennen, dass das Gas von 
oben in einem explizit nach unten geschlossenen ReaktionsgefaB ansteht, d.h. 
eingeleitet, aber nicht wahrend der Reaktion durchgeleitet wird. 

5 

Die US 5 762 881 offenbart eine Vorrichtung zur multiplen und simultanen Syn- 
these von Verbindungen. Diese Vorrichtung besteht aus einer Pluralitat von Rea- 
genzgiasern einer bestimmten Form, die in einem Reaktionsblock eingespannt 
sind. Durch geeignete Zu- und AbfuhrSffnungen, SchlSuche und Ventile kann 
10 jedes ReaktionsgefaB einzeln mit Reaktanden beftillt werden, bzw, konnen Reak- 
tanden entnommen werden. Wahrend die US 5 762 881 spezifisch und ausfuhr- 
bahr offenbart, wie ein solcher Reaktionsblock und die ReaktionsgefaBe geome- 
trisch ausgestaltet werden sollen, wird bezuglich der Agitation des gesamten Re- 
aktionsblocks oder einzelner ReaktionsgefaBe keine Lehre erteilt. 

15 

Die EP 0 845 029 betrifft eine Vorrichtung zur seriellen Kultivierung von Mikro- 
organismen bzw. Zellen in begasten Flussigkeitssaulen. Dabei besteht die Vor- 
richtung aus Kulturflaschen, die oberhalb ihrer BodenOffnung mit einer gas- 
durchiassigen porosen Filterplatte ausgestattet sind, deren Porenfeinheit und Hy- 

20 drophobizitat ausreichen, den Fiiissigkeitsablauf aus einer dariiber befindlichen 
Kulturflussigkeitssaule zu unterbinden. Dabei ist die EP 0 845 029 in ihrem Of- 
fenbarungsgehalt sehr eng auf das Kultivieren von Bakterien abgestellt. Wie die 
prinzipiell aus dem Stand der Technik bekannte Technik der begasten FlUssig- 
keitssauie auf dem Gebiet der Hochdurchsatzforschung flir Fliissig- und Mehrpha- 

25 senreaktionen unter Verwendung von Kataiysatoren nutzbar gemacht werden 
kann, ist der EP 0 845 029 nicht zu entnehmen. 

Allen aus dem hier relevanten Stand der Technik bekannten Arrays von Reakti- 
onsgefaBen, die eine flQssige Reaktionsmischung enthalten, d.h. alien Arrays fUr 
30 FlUssigphasenreaktionen, ist gemein, dass nach dem Einfulien der Reaktanden 
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keine Zu- oder Abfuhr von Reaktanden und/oder Produkten stattfindet, d.h. dass 
die ReaktionsgefaBe geschlossen sind und der Betrieb der ReaktionsgefaBe im 
sog. „Batch-Modus" erfolgt. Insgesamt handelt es sich also urn geschlossene Sy- 
steme, welche bei vorbestimmten Prozessparametem, wie beispielsweise Druck 
5 und Temperatur, betrieben werden. 

Die Durchmischung der Reaktionspartner (Komponenten der Reaktionsmischung) 
erfolgt bei FlUssigphasenreaktionen im Batch-Modus nach dem Stand der Technik 
generell mittels RUhrelementen bzw. in Kombination mit gleichgerichtetem 

10 Schiitteln. Als besonders nachteilig ist in diesen Fallen die nach jeder Reaktion 
erforderliche Reinigung der Ruhrelemente anzusehen. Dieser Reinigungsaufwand 
erheht sich mit der Anzahl der einzelnen Reaktionskammern entsprechend. Alter- 
nate dazu ware lediglich ein Austausch aller RUhrelemente nach jeder Reaktion 
denkbar. Welcher Schritt auch immer vorgesehen ist, Reinigungsschritt oder 

15 Austauschschritt, in jedem Fall fuhrt dieser zu erhohtem Zeit- bzw. Materialauf- 
wand und ist somit zeit- und kostenintensiv. 

Eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es deshalb, gegenUber dem Stand 
der Technik vereinfachte und/oder flexibler zu nutzende Vorrichtungen und Ver- 
20 fahren fQr die Hochdurchsatzforschung mit simultan betriebenen Reaktionsgefa- 
Ben, die eine flUssige Reaktionsmischung enthalten, bereitzustellen. Dabei soil 
insbesondere eine gute Agitation der Komponenten der Reaktionsmischung inner- 
halb sehr kleiner Volumina ohne die Verwendung mechanischer Ruhr- oder 
Schilttelelemente erreicht werden. 

25 

Diese und weitere Aufgaben werden gelost durch ein Verfahren zum simultanen 
DurchfUhren von mindestens einer chemischen Reaktion in mindestens zwei sepa- 
raten ReaktionsgefaBen, wobei das besagte Verfahren zumindest die folgenden 
Schritte umfasst: 
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(i) Vorlegen mindestens einer Reaktionsmischung pro Reaktions- 
gefaB; 



(ii) pneumatische Agitation der Reaktionsmischung in mindestens ei- 
nem ReaktionsgefaB durch Inkontaktbringen der Reaktions- 
mischung mit mindestens einer fluiden Phase, 



wobei die mindestens eine chemischen Reaktion in mindestens einem der Reakti- 
onsgefaBe im Batch-Modus durchgefuhrt wird und in der Reaktionsmischung zu- 
10 mindest eine flUssige Phase vorliegen muss. BezQglich Art und/oder Anzahl wei- 
terer Phasen bestehen keine Einschrankungen 



Dabei wird die fiuide Phase Uber einen definierten Zeitraum zugefuhrt und zu- 
mindest teilweise Uber einen definierten Zeitraum wieder aus dem ReaktionsgefaB 
15 abgeftihrt. Im erfindungsgemaBen Verfahren kann die Reaktionsmischung prinzi- 
piell als flUssige, flussig/gas sowie als flUssig/gas/fest Phasengemischen vorlie- 
gen. 

Die vorliegende Erfindung betrifft weiterhin eine Vorrichtung zum simultanen 
20 DurchfUhren von mindestens einer chemischen Reaktion in mindestens zwei sepa- 
raten ReaktionsgefaBen, wobei die besagte Vorrichtung zumindest die folgenden 
Komponenten umfaBt: 



(i) mindestens zwei separate ReaktionsgefaBe mit mindestens einer 
25 Reaktionsmischung pro ReaktionsgefaB; 
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(ii) mindestens ein Mittel zur Zufuhr nnindestens einer fluiden Phase in 
mindestens ein ReaktionsgefaB, 

Dabei ist das Mittel zur Zufuhr so ausgestaltet, dass es die pneumatische Agitation 
5 der Reaktionsmischung in mindestens einem ReaktionsgefaB mit Hilfe der fluiden 
Phase erlaubt. In der erfindungsgemaBen Vorrichtung wird die chemische Reakti- 
on in mindestens einem ReaktionsgefaB im Batch-Modus betrieben. 

Weiterhin umfasst die erfindungsgemaBe Vorrichtung optional die folgenden 
10 Mittel, welche auch im erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzt werden konnen: 

Mittel zur Fluidstrom-FUhrung; 

Mittel zur Phasentrennung; 

15 

Mittel zur Fluid-Dosierung; 
Mittel zum Einsteilen von Parametern; 
20 Mittel zur fluidischen Abdichtung; 

Mittel zur Verteilung; 
Mittel zum Einbringen. 

25 



Als Mittel zur Fluidstrom-FUhrung werden bevorzugt FullkSrper und/oder Um- 
lenkplatten oder andere geometrische KSrper eingesetzt. Als Mattel zur Phasen- 
trennung, d.h. insbesondere zum Vermeiden oder Vermindern von Austrag von 
Reaktionsmischung aus dem ReaktionsgefaB, werden bevorzugt Fritten, Membra- 
nen, Trennelemente oder Ktthl/Kondensationseiemente eingesetzt. Als Mittel zur 
Fluid-Dosierung werden bevorzugt Massendurchflussregler (mass flow control- 
ler), Ventile, Multiportventile, Gasregulierer etc, eingesetzt. Bevorzugte Mittel 
zum Einstellen von Parametern im Sinne der vorliegenden Erfindung sind Ther- 
moelemente, Gasdurchflussmesser, Druckmessgerate etc. Bevorzugte Mittel zur 
fluidischen Abdichtung sind Verschraubungen, Verspannungen oder Verpressun- 
gen; bevorzugtes Mittel zur Verteilung ist ein Gas-Manifold mit Restriktoren. 
Bevorzugte Mittel zum Einbringen sind schlieBlich Fritten, Dusen oder Membra- 
nen. Rein prinzipieii kann auch eines der im Rahmen der vorliegenden Erfindung 
eingesetzten Mittel mehrere Funktionen gleichzeitig erfullen. So kann eine Fritte 
beispielsweise sowohl als Mittel zum Einbringen wirken, als auch als Mittel zur 
Phasentrennung (da es das RUcklaufen von flUssiger Phase in das Mittel zur Zu- 
fuhr verhindert). 

Im Sinne der vorliegenden Erfindung ist das Agitieren der Reaktionsmischung 
mittels einer Kombination aus DurchstrQmung der flussigen Phase mit wenigstens 
einem Fluid (pneumatische Agitation) mit einem anderen Mittel zur Agitation, 
beispielsweise konventioneliem mechanischem Riihren, oder Ruhren mit einem 
Array von Magnetrtihrern oder Agitieren durch mehrdimensionale SchUttelbewe- 
gung, prinzipieii mdglich. 

In einer bevorzugten AusfUhrungsform umfaBt die erfindungsgemaBe Vorrichtung 
einen Umgang. Mit Hilfe dieses Umgangs wird eine gerichtete Zirkulation der 
flOssigen Phase bzw. des Reaktionsgemisches erreicht. Die gerichtete Zirkulation 
entsteht durch die Dichtedifferenz des Fluids zwischen Zu- und Ablauf des Um- 
gangs, ahnlich dem natUrlichen Umlauf eines Naturumlaufverdampfers. 
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SchlieBlich kann die erfindungsgemaBe Vonichtung auch eine Datenverarbei- 
tungsanlage zur Steuerung/Regelung der Zu- und Abfuhrung, oder Zu- oder Ab- 
fiihrung des wenigstens einen Fluids aufweisen. Eine solche Datenverarbeitungs- 
anlage kann dabei auch andere und/oder weitere Aufgaben erftillen, insbesonderc 
5 das Regeln und/oder Einstellen von Parameters 

Im Folgenden solien die wesentlichen Begriffe, die im Rahmen der vorliegenden 
Erfindung verwendet werden, erklart werden. Dabei werden auch die jeweils be- 
vorzugten Ausfiihrungsformen angegeben. 

10 

Abdichtung, Mittel zur fluidischen: Unter einem Mittei zur fiuidischen Ab- 
dichtung im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Mittel zu verstehen, wel- 
ches den Fluidstrom zwischen zumindest zwei Komponenten der erfindungsge- 
maBen Vorrichtung mindert und/oder unterbindet (im Vergleich zum Fluidstrom, 
15 wie er ohne das besagte Mittel zur fluidischen Abdichtung vorlage). Eine solche 
Verbindungsstelle, die abgedichtet werden muss, liegt beispielsweise zwischen 
ReaktionsgefaB und Mittel zur Zufuhr vor. 

Bezliglich der einzusetzenden Mittel zur fluidischen Abdichtung bestehen keine 
20 prinzipiellen Beschrankungen, so lange die obigen Bedingung erfQllt ist, und das 
Material, aus welchem das Mittel besteht, unter den gewunschten Einsatzbedin- 
gungen und Belastungen dergestalt inert ist, dass die Funktionsweise der Vor- 
richtung nicht wesentlich beeintrachtigt ist. Solche Mittel zur fluidischen Ab- 
dichtung konnen beispielsweise sein: das Verpressen polierter oder anderweitig 
25 behandelter Flachen, insbesondere von Metall-Flachen, das Verwenden von 
Dichtlippen, Dichtringen, insbesondere von O-Ringen, Metall-Ringen, Graphit, 
Schmiermitteln, Teflon etc. Das Verschrauben oder anderweitige Verbinden von 
Bauteilen, auch unter Verwendung von Bauteilen mit Federkraft oder andere 
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Methoden des Einspannens, sind auch als Abdichtung im Sinne der vorliegenden 
Erfindung zu verstehen. 

Agitation: Unter „Agitation" im Sinne der vorliegenden Erfin- 

5 dung ist jede von auBen induzierte Bewegung eines makroskopischen Bestandteils 
der Reaktionsmischung relativ zu einera anderen makroskopischen Bestandteil der 
Reaktionsmischung zu verstehen. Ein Beispiel fUr eine soiche Relativbewegung 
einzeiner makroskopischer Bestandteile der Reaktionsmischung ist das Induzieren 
einer Stromungsbewegung, beispielsweise durch mechanisches RUhren. 

10 

Die vorliegende Erfindung betrifft allerdings keine mechanische Agitation, die 
durch ein mechanisches RUhrwerk induziert wird, sondern vielmehr eine pneu- 
matische Agitation. Hierunter ist im Sinne der vorliegenden Erfindung zu verste- 
hen, dass eine relative Bewegung eines makroskopischen Bestandteils der Reakti- 

15 onsmischung gegeniiber einem anderen makroskopischen Bestandteil der Reakti- 
onsmischung dadurch induziert wird, dass Uber ein Mittel zur Zufuhr eine fiuide 
Phase in die Reaktionsmischung eingetragen bzw. mit dieser in Kontakt gebracht 
wird. Die fiuide Phase zur pneumatischen Agitation kann dabei inert sein, d.h. mit 
keinem Bestandteil der Reaktionsmischung reagieren, oder aber reaktiv sein, d.h. 

20 mit mindestens einem Bestandteil der Reaktionsmischung reagieren. 

Batch-Modus: Unter einem „Batch-Modus" ist im Sinne der vorlie- 

genden Erfindung eine Betriebsweise der ReaktionsgefaBe zu verstehen, bei wel- 
cher die Reaktanden im ReaktionsgefaB vorgelegt werden, das ReaktionsgefaB 
25 dann bezuglich der Reaktanden geschlossen wird (keine Zu- und/oder Abfuhr von 
Reaktanden und/oder Reaktionsprodukten moglich), und die Reaktion daran an- 
schlieBend gestartet wird. Die Reaktanden werden also nicht kontinuierlich son- 
dern absatzweise zugefuhrt. Die Reaktionsprodukte werden auch nicht kontinu- 
ierlich abgefUhrt. Ein teilweises AbfUhren der Reaktionsprodukte, beispielsweise 
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uber (ungewunschten) Austrag mit dem Fluid zur pneumatischen Durchmischung 
Oder durch Entlastung von Oberdruck etc., ist dabei nicht als kontinuierliches Ab- 
fUhren zu verstehen. Dem Fachmann ist der Begriff „Batch-Modus" im Gegensatz 
zum Begriff „kontinuierlicher Modus" beispielsweise aus der chemischen Verfah- 
5 renstechnik bekannt, einschlieBlich der hier eingeschlossenen Betriebsweisen des 
„semi-batch" und des „fed-batch". 

chemische Reaktion: Unter einer chemischen Reaktion im Sinne 

der vorliegenden Erftndung ist jede Umsetzung zu verstehen, bei welcher minde- 

10 stens ein Bestandteil der Reaktionsmischung seine chemische stofflichen Eigen- 
schaften andert. Hierzu geh5rt insbesondere das Losen und/oder Kniipfen von 
chemischen Bindungen, aber auch physikalisch-chemische Vorgange wie bei- 
spielsweise das Kristallisieren, AuflSsen oder Ausfallen. Eine chemische Reaktion 
muss auch nicht zu alien Zeitpunkten des erfindungsgemaBen Verfahren ablaufen, 

15 aber auf jeden Fall zu einem Zeitpunkt 

Einbringen, Mittel zum: Unter einem Mittel zum Einbringen im Sinne der 
vorliegenden Erfindung ist jedes Mittel zu verstehen, welches die Funktion erfUllt, 
eine fluide Phase zum pneumatischen Agitieren, welche aus dem Mittel zur Zu- 

20 fuhr kommt, in die Reaktionsmischung im ReaktionsgefaB einzubringen. Im ein- 
fachsten Fall besteht ein solches Mittel zum Einbringen aus der dem Reaktionsge- 
faB zugewandten Offnung des Mittels zur Zufuhr. In einer bevorzugten Ausfuh- 
rungsform bewirkt dieses Mittel zum Einbringen ein Einbringen (oder Inkontakt- 
bringen) der fluiden Phase zur pneumatischen Agitation mit der Reaktionsmi- 

25 schung an moglichst vielen verschiedenen Positionen innerhalb der Reaktionsmi- 
schung. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wird ein Medium mit wenigstens zwei 
voneinander verschiedenen Offnungen eingesetzt, insbesondere eines Mediums 
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mit einer Vielzaht von Offnungen, die so beschaffen sein sollen, dass sie das Aus- 
bilden von Blasen/Tropfchen aus einem Fluidstrom ermoglichen. Bevorzugt sind 
Siebe, Roste oder Gewebe. Wetter bevorzugt werden Fritten oder Membranen 
eingesetzt, die sich bevorzugt am unteren Ende des Reaktionsgef&Bes befinden. 

5 

Fritte oder Membran verfugen Uber eine Pluralitat von Poren, durch welche das 
Fluid in die Reaktionsmischung eintreten kann, ohne dass umgekehrt Bestandteile 
der Reaktionsmischung in die andere Richtung durchtreten k5nnen. Um diese 
Eigenschaft zu erzielen oder zu unterstUtzen, ist es denkbar, Teile der Fritte zu 

10 hydrophobisieren oder anderweitig chemisch zu behandeln, um eine gewiinschte 
physikalische und/oder chemische Wechselwirkung zu erzielen. Der Durchmesser 
der Poren der in Rede stehenden Fritte betragt vorzugsweise 1 fim bis 500 fxm, 
weiter bevorzugt 5 /xm bis 50 fim. Die Fritte oder Membran zeichnet sich dadurch 
aus, dass der Eintritt der fluiden Phase sozusagen in einer Ebene erfolgt, bei- 

15 spielsweise am Boden des ReaktionsgefaBes. 

Es ist auch denkbar, dass das Mittel zum Einbringen verschiedene Eintrittspunkte 
in verschiedenen Hohen des ReaktionsgefaBes aufweist, realisiert beispielsweise 
als Fritte oder Membran an der Seite des ReaktionsgefaBes. Eine solche Anord- 
20 nung kann zum Optimieren und/oder Homogenisieren der Agitation beitragen. 

Die Zufuhr des wenigstens einen Fluides zur pneumatischen Agitation erfolgt in 
einer weiteren Ausfuhrungsform Uber ein in die Reaktionsmischung eingetauchtes 
Innenrohr mit DUse. In einer weiteren Ausfuhrungsform wird das wenigstens eine 
25 Fluid zur pneumatischen Agitation Uber eine Duse, welche vorzugsweise oberhalb 
des FlUssigkeitsspiegels der Reaktionsmischung angeordnet ist, mittels Scher- 
kraften in die Flussigkeit eingetragen. 
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Einstellen des Parametersatzes, Mittel zum: Unter Mitteln zum Einstellen des 
Parametersatzes P sind im Sinne der vorliegenden Erfindung alle Mittel zu verste- 
hen, mit Hilfe derer mindestens einer der Parameter, der wahrend oder vor der 
Reaktion verandert werden kann, (i) eingestellt, (ii) kontrolliert, (iii) gesteuert 
5 oder (iv) geregelt wird. Beliebige Kombinationen und/oder Abfolgen von Ein- 
stellen, Kontrolle, Steuern und Regeln sind gleichfalls eingeschlossen. Bezliglich 
der Parameter besteht keine Einschrankung, auBer dass sie sich wahrend oder vor 
der Reaktion andern oder andern lassen konnen miissen. 

10 Ein Mittel zum Einstellen des Parametersatzes P kann beispielsweise ein Thermo- 
element sein, welches die Temperatur aufnimmt, d.h. kontrolliert. Ein solches 
Mittel kann auch eine Kombination aus Thermoelement, Computer und Heizele- 
ment sein, wobei das Thermoelement die Temperatur aufnimmt, der Computer die 
Temperatur mit einem Sollwert vergleicht und gegebenenfalis ein Heizeiement 

15 ansteuert, dessen Heizleistung erhoht oder erniedrigt werden kann. Entsprechend 
kann auch der Durchfluss eines Kuhlmittels durch eine Kuhlschlange oder die 
Stromungsgeschwindigkeit des Fluides zur pneumatischen Agitation kontrolliert 
und in Abhangigkeit von KontrollgrSBen eingestellt werden. 

20 Rein prinzipiell konnen die Parameter sowohl intern (innerhalb des Reaktionsge- 
faBes, beispielsweise durch KUhlschlangen) oder extern (von auBerhalb des Reak- 
tionsgefaBes, beispielsweise durch Kuhlmantel) eingestellt werden. Fur den Fall, 
dass die erfindungsgemaBe Vorrichtung mehrere Abschnitte hat, zumindest aber 
zwei Abschnitte, mit jeweils mindestens zwei ReaktionsgefaBen, ist es auch mog- 

25 lich, dass fUr mindestens zwei unabhangige Abschnitte auch die Parameter unter- 
schiedlich (aber innerhalb eines Abschnittes gleich) eingestellt werden. Gleich- 
falls ist es moglich, Parameter fUr alle ReaktionsgefaBe einzeln einzustellen. 

Beispiele fur solche Parameter sind: Temperatur der Reaktionsmischung, Tem- 
30 peraturgradient innerhalb des ReaktionsgefaBes, Druck im ReaktionsgefaB, 
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Druckverlust entlang eines Mittels zur Zufuhr oder ReaktionsgefaBes, Temperatur 
des zugefUhrten Fluides zur pneumatischen Agitation, Art und Konzentration des 
zugefUhrten Fluides zur pneumatischen Agitation, Verteilung des zugefUhrten 
Fluides zur pneumatischen Agitation innerhalb der Reaktionsmischung, bei- 
5 spielsweise in Form von Blasen. Sollten diese als Gasblasen vorliegen, so w&ren 
GroBe, GroBenvetteilung und Aufstiegsgeschwindigkeit der Blasen zu nennen. 

Ein weiterer wichtiger Parameter im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist der 
sogenannte „Holdup*\ der definiert ist als Quotient aus zugefuhrtem Volumen 

10 (hier: Volumen an zugefuhrtem Fluid zur pneumatischen Agitation) bezogen auf 
das Gesamtvolumen (hier: Voulmen der Reaktionsmischung im ReaktionsgefaB 
plus Volumen an zugefuhrtem Fluid). Der Holdup wird vorzugsweise unter Her- 
anziehen der Hohe der FlUssigkeitssaule gemessen. So ergibt sich der Holdup bei- 
spielsweise durch Abziehen des Quotienten aus „H5he der Reaktionsmischung im 

15 ReaktionsgefSB im Ruhezustand, d.h. ohne Durchstromen mit der fluiden Phase 
zum pneumatischen Agitieren" und „H6he der Reaktionsmischung im Reaktions- 
gefaB beim DurchstrOmen der fluiden Phase" von Eins. Somit ist der Holdup stets 
kleiner als Eins und im Ruhezustand Null. Es ist bevorzugt, dass dieser dimensi- 
onslose Quotient des Holdups von 0,05 bis 0,8 betragt. 

20 

Die Injektionsgeschwindigkeit des zugefUhrten Fluides zur pneumatischen Agita- 
tion reicht vorzugsweise von 6 bis 30 m/sec, wahrend die Leerrohrgeschwindig- 
keit, d.h. die Geschwindigkeit, die vorlage, wenn das zugefUhrte Fluid zur pneu- 
matischen Agitation ohne Anwesenheit der Reaktionsmischung durch das Reakti- 
25 onsgefdB stromen wurde, vorzugsweise von 0,05 bis 0,5 cm/sec betragt. 



Ein besonders wichtiger Parameter, der eingestellt werden kann, ist die Tempera- 
tur. Rein prinzipiell k6nnen hierzu alle dem Fachmann bekannten Mittei zum Hei- 
zen und zum Kuhlen eingesetzt werden. Bevorzugt ist eine fluidische Heizung 
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und/oder KUhlung, wobei der zu temperierende Teil der Vorrichtung mit einem 
Fluid, vorzugsweise einer Fliissigkeit, vorzugsweise einer solchen FlUssigkeit, wie 
sie in Warmetauschem eingesetzt wird, in Kontakt gebracht wird. Vorzugsweise 
erfolgt das in Kontakt bringen in einer Weise, so dass der Warmeiibergang befor- 

5 dert oder maximiert wird. Bevorzugt wird das Fluid, welches als Warmetauscher 
eingesetzt wird, selber umgepumpt, geruhrt oder anderweitig bewegt, um die Ab- 
bzw. Zufuhr von Warme zu befordern. Weiter bevorzugt umfaBt ein solches Mit- 
tel zum Einstellen der Temperatur auch einen Regelungsmechanismus. In einer 
bevomigten Ausflihrungsfonn ist die fluidische Heizung/KUhlung auBen- oder 

10 innenliegend durch Heiz- und/oder Kuhlschlangen realisiert. 

Ein weiteres Mittel zum Heizen und/oder Kuhlen, welches bevorzugt ist, umfaBt 
elektrisch und/oder piezoelektrisch beheizte (oder gekiihlte) Heiz und/oder Kiihl- 
bl5cke, vorzugsweise aus einem gut warmeleitenden Material. Im Sinne der vor- 
15 liegenden Erfindung k5nnen die Mittel zum Einstellen von Parametern fur alie 
Komponenten der erfindungsgemaBen Vorrichtung eingesetzt werden. So ist es 
beispielsweise bevorzugt, dass auch Dosier- und/oder Verbindungsleitungen tem- 
periert sind. 

20 Fluid: Ein Fluid im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jede Substanz, 

bei weicher sich die elementaren Bestandteile, die die Substanz aufbauen, bei- 
spielsweise Elemente oder MolekUle, aber auch Agglomerate davon, gegeneinan- 
der bewegen, und insbesondere keine Fernordnung zueinander aufweisen. Dar- 
unter fallen z.B. FlUssigkeiten, Gase, Wachse, Dispersionen, Fette, Suspensionen, 
25 Schmelzen, pulverfQrmige Feststoffe usw. Sofern das Medium in flUssiger Form 
vorliegt, werden auch mehrphasige fliissige Systeme darunter verstanden. In je- 
dem Fall sind auch alle Mischungen der oben genannten Substanzen eingeschios- 
sen. 
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Die zum pneumatischen Agitieren im Sinne der vorliegenden Erfindung verwen- 
dete fluide Phase ist bevorzugt ein Inert- oder ein Reaktivgas. 

1st das Fluid zur pneumatischen Agitation ein Gas, so wird eine gute Durch- 
5 mischung und ein verbessertes Inkontaktbringen, insbesondere der flUssigen und 
festen Komponenten der Reaktionsmischung mittels der durch die Reaktionsmi- 
schung geleiteten Gasblasen erreicht. Handelt es sich bei dern zugefuhrten Gas um 
ein Inertgas, so dient dies lediglich zur Agitation und zum verbesserten Inkontakt- 
bringen beispielsweise einer festen und flttssigen Phase in der Reaktionsmi- 
10 schung. FUr den Fall, dass es sich bei dem Gas um ein Reaktivgas handelt, kommt 
zusatzlich noch eine bei Kontakt einer festen und/oder flUssigen Phase der Reak- 
tionsmischung mit dem Reaktivgas in Frage kommende Reaktion in Betracht. 

Beispielsweise kann bei anfanglicher Zufuhrung von Inertgas eine fur eine Reak 
15 tion notwendige Agitation der Reaktionsmischung erreicht werden, wobei noch 
keine Reaktion innerhalb der einzelnen Phasen bzw. zwischen den Phasen statt- 
findet. Nach Einstellung bestimmter Reaktions- bzw. Prozessparameter, wie bei- 
spielsweise Druck und/oder Temperatur, kann dann von Inertgaszufuhrung auf 
Reaktivgaszufuhrung umgeschaltet werden. Das nun durch das Phasengemisch 
20 strOmende Reaktivgas, welches sowohl weiterhin zur Agitation als auch zum ver- 
besserten Inkontaktbringen der einzelnen Phasen dient, kann nun bei Kontakt mit 
einer flUssigen und/oder einer festen Phase mit dieser reagieren und so eine Reak- 
tion starten. 

25 Weiterhin kann die Reaktion Uber die kontinuierlich oder diskontinuieriich zuge- 
fUhrte Reaktivgasmenge pro Zeiteinheit, sowie Uber die gesamte Reaktivgaszu- 
fuhrzeit, beeinflusst werden. Beendet werden kann die Reaktion in diesem Fall 
durch Umschalten von Reaktivgaszufuhr auf Inertgaszufuhr. Eine entsprechend 
niedrige Temperatur des Inertgases kann zudem zur KUhlung des Phasengemi- 
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sches nach der Reaktion verwendet werden, um die Funktion der KUhlelemente zu 
unterstutzen. 

1st das Fluid zur pneumatischen Agitation eine FlUssigkeit, so bestehen bezUglich 
5 der einzusetzenden FlUssigkeit bzw. FlUssigkeitsmischung keine prinzipiellen 
Beschrankungen, auBer dass (i) die FlUssigkeit bzw. FlUssigkeitsmischung nur in 
dem MaBe mit der Reaktionsmischung mischbar sein darf, wie dies dem ge- 
wUnschten Ablauf der chemischen Reaktion nicht abtraglich ist. In einer bevor- 
zugten Ausfuhrungsform ist die FlQssigkeit bzw. FlUssigkeitsmischung mit der 
10 Reaktionsmischung nicht mischbar. Weiterhin muss (ii) die FlUssigkeit bzw. FlUs- 
sigkeitsmischung eine Dichte aufweisen, die es erlaubt, dass die FlUssigkeit bzw. 
FlUssigkeitsmischung, vorzugsweise in Form von Tr6pfchen bzw. FlUssigkeitsbla- 
sen durch die Reaktionsmischung hindurch tritt. 

15 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform weist die FlUssigkeit bzw. FlUssigkeitsmi- 
schung zur pneumatischen Agitation eine geringere Dichte auf als die Reaktions- 
mischung und wird Uber ein Mittel zur Zufuhr in die Reaktionsmischung einge- 
fUhrt, dass die (teichteren) Biaschen/Tropfchen im wesentlichen von unten nach 
oben entlang der Vorzugsrichtung der Auftriebskraft durch das ReaktionsgefaB 

20 treten und dabei die Reaktionsmischung pneumatisch durchmischen. Es ist auch 
denkbar, dass eine FlUssigkeit bzw. FlUssigkeitsmischung von grOBerer Dichte als 
die Reaktionsmischung diese im wesentlichen von oben nach unten entlang der 
Vorzugsrichtung der Gravitationskraft durchfdllt und dabei agitiert. 

25 Durch Steuerung von Menge und Geschwindigkeit der zugefUhrten fluiden Phase, 
egai ob Gas oder FlUssigkeit, konnen im erfindungsgemaBen Verfahren unter- 
schiedliche Durchmischungs- bzw. Agitationsgrade der Reaktionsmischung er- 
zielt werden. 
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Fluid-Dosierung, Mittel zur: unter einem Mittel zur Fluid-Dosierung im 
Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Mittel zu verstehen, welches dazu bei- 
tragt und/oder welches bewirkt, dass die fluide Phase zur pneumatischen Agitati- 
on (also vorzugsweise ein Gas) in einer kontrollierten und/oder reproduzierbaren 

5 Art und Weise in mindestens ein Mittel zur Zufuhr und/oder ein Mittel zur Ver- 
teilung eindosiert werden kann. Bevorzugt nutzen solche Mittel einen Druckgra- 
dienten aus, oder erzeugen einen solchen, bzw. beruhen auf einem mechanischen 
und/oder hydrostatischen Effekt. Solche Mittel zur Fluid-Dosierung sind vor- 
zugsweise die aus dem Handling von Gasen bekannten Einheiten wie Druckver- 

10 minderer, Ventil, Stromungsmesser, Durchflussregler (Massenfiuss, Volumen- 
fluss), Pumpen, Gebiase etc. 

Fur den Fall, dass die erfindungsgemaBe Vorrichtung mehrere Abschnitte hat, 
zumindest aber zwei Abschnitte, mit jeweils mindestens zwei ReaktionsgefaBen, 
15 ist es auch m6glich, dass ftlr mindestens zwei unabhangige Abschnitte auch min- 
destens zwei unabhangige Mittel zur Fluid-Dosierung eingesetzt werden. 

Fluidstrom-Fuhrung, Mittel zur: unter einem Mittel zur Fluidstrom-FUhrung 
im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Mittel zu verstehen, welches den 

20 Verlauf einer gerichteten StrSmung, induziert durch die erfindungsgemaBe pneu- 
matische Agitation, in ihrer Richtung andert, wobei diese Anderung nicht voriage, 
wenn das Mittel zur Fluidstrom-Fuhrung nicht vorhanden ware. In einer bevor- 
zugten AusfUhrungsform bestehen diese Mittel zur Fluidstrom-Fuhrung aus iner- 
ten Fuilkerpern bzw. aus strukturierten Packungen, vorzugsweise kugelformiger 

25 Geometrie, oder aus Umienkplatten, die jeweils frei oder fest im ReaktionsgefaB 
angebracht sind. Fttr weitere Details wird auf die Figuren verwiesen. 

Katalysator: Unter einem „Kataiysator u im Sinne der vorliegenden Er- 

findung ist jede Substanz zu verstehen, die eine chemische Umsetzung gegenuber 
30 dem Verlauf, den die Umsetzung ohne Anwesenheit des Katalysators nehmen 
wUrde, beschleunigt. Der Fachmann versteht darunter insbesondere, dass der Ka- 
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talysator die Aktivierungsenergie der jeweils interessierenden Reaktion herab- 
setzt. 

Bezliglich der Art oder des Aggregatzustandes des Katalysators bestehen im Sinne 
5 der vorliegenden Erfindung keinerlei Beschrankungen. Bevorzugt werden hetero- 
gene oder homogene Katalysatoren eingesetzt. Unter einem heterogenen Kataly- 
sator ist ein Katalysator zu verstehen, der in einem anderen Aggregatzustand vor- 
liegt als die Reaktionsmischung. Bevorzugt ist der heterogene Katalysator eine 
feste Phase (oder ein Bestandteil hiervon), die sich in der (flussigen) Reaktionsmi- 
10 schung befindet. Der heterogene Katalysator kann in diesem Fall auch als Suspen- 
sion der festen Phase in der fltissigen Reaktionsmischung vorliegen. Als hetero- 
gene Katalysatoren seien beispielhaft genannt: Metalle, Metaligemische, insbe- 
sondere feiverteilte und/oder aktivierte Metalle, insbesondere umfassend Uber- 
gangs- und/oder Edelmetalle, beispielsweise Raney-Nickel, sowie Metalle bzw. 
15 metallische Komponenten, die auf einem Trager aufgebracht bzw. mit diesem in 
Kontakt gebracht sind, hier beispielsweise Edelmetall/Kohlenstoff oder Edeime- 
tall/Oxid Kombinationen. 

Entsprechend ist unter einem homogenen Katalysator ein Katalysator zu verste- 
20 hen, der mit der mindestens einen flQssigen Komponente der Reaktionsmischung 
mischbar ist, d.h. der in diesem Falle selber eine Fliissigkeit ist 

Phasentrennung, Mittel zur: unter einem Mittel zur Phasentrennung im 
Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Mittel zu verstehen, welches dazu bei- 
25 tragt, den Austrag der Reaktionsmischung, oder von Bestandteilen hiervon, durch 
Einwirken der fluiden Phase zur pneumatischen Agitation zu vermindern oder zu 
verhindern. Insbesondere soli vermieden werden, dass Bestandteile der Reakti- 
onsmischung von Gasblasen „mitgerissen" und durch ein Mittel zur Zufuhr aus- 
getragen werden. 



30 
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Bevorzugte Mittel zur Phasentrennung tm Sinne der vorliegenden Erfindung sind: 
halbdurchlassiger Deckel oder Membran vor jedem Mittel zur Zufuhr, insbeson- 
dere denen, die dem Ausfuhren der fluiden Phase zur pneumatischen Agitation 
dienen. „Halbdurchlassig" bedeutet in diesem Zusammenhang, dass im wesentli- 

5 chen die Reaktionsmischung oder Bestandteiie hiervon zuruckgehalten werden, 
wohingegen die fluide Phase zur pneumatischen Agitation im wesentlichen 
durchgelassen wird. Weitere Mittel zur Phasentrennung sind Kuhlaggregate, vor- 
zugsweise RUckfluBkiihler und/oder KUhlschlangen, die verdampfende flUchtige 
Bestandteiie der Reaktionsmischung kondensieren und durch Abtropfen wieder 

10 der Reaktionsmischung zufiihren. 



In einer bevorzugten AusfUhrungsform wird das Fluid zur pneumatischen Agitati- 
on mit zumindest einer Komponenten vorgesattigt, bevorzugt mit der am meisten 
fluchtigen Komponente der Reaktionsmischung, die dadurch aus der Reaktions- 

15 mischung ausgetragen wird, dass sie sich zumindest teilweise im Fluid zur pneu- 
matischen Agitation lost. Diese Loslichkeit kann dadurch herabgesetzt werden, 
dass das Fluid eben genau mit dieser Komponente teilweise oder vollstandig in 
einem vorgeschalteten Schritt gesattigt wird. So ist es beispielsweise moglich, den 
Austrag von Ethanol, welches als Losungsmittel in der Reaktionsmischung vor- 

20 liegt, dadurch zu vermindern, dass das Fluid zur Agitation, beispielsweise ein 
Gas, mit Ethanol vorgesattigt wird. Eine solche „Vorsattigung" wird vorzugswei- 
se in einem Bereich der Vorrichtung vorgenommen, der als „Vorsattiger" be- 
zeichnet wird. 

25 Fttr den Fall, dass die erfindungsgemaBe Vorrichtung mehrere Abschnitte hat, 
zumindest aber zwei Abschnitte, mit jeweils mindestens zwei ReaktionsgefSBen, 
ist es auch mOglich, dass fUr mindestens zwei unabhSngige Abschnitte auch min- 
destens zwei unabhangige Vorsattiger eingesetzt werden. 
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ReaktionsgefaBe: Unter einem ReaktionsgefaB im Sinne der vorliegenden 
Erfmdung ist jede Einheit zur Aufnahme zu verstehen, welche die Reaktionsmi- 
schung aufnehmen und mit mindestens einem Mittel zur Zufuhr versehen werden 
kann. In einer bevorzugten konkreten Ausfuhrungsform wird ein zylindrischer 

5 Hohlkorper eingesetzt, der in einer weiter bevorzugten Ausfuhrungsform verjUngt 
und/oder erweitert sein kann. Im Prinzip kann diese Erweiterung in jeder Form 
erfolgen, so lange an zumindest einer Stelle des Hohlkorpers die Querschnittsfla- 
che groBer ist als an einer anderen. Das Aufweiten kann beispielsweise konisch 
erfolgen, oder entlang einer Hyperbel. Auch ist das Ausbilden einer Blas6 (d.h. 

10 zylindrischer HohlkOrper - blasenf6rmige Ausdehung - wieder zylindrischer 
Hohlkfirper) eingeschlossen. 

Das konische Aufweiten des Hohlkorpers ist dabei besonders bevorzugt, da hier- 
mit die Blasengeschwindigkeit, die durch den Eintrag des Fluides zur pneumati- 

15 schen Agitation induziert wird, gesteuert, und insbesondere eine Schaumbildung 
im oberen Teil des GefaBes vermieden werden kann. Insgesamt wird der Arbeits- 
bereich vergroBert, d.h. der Bereich der einstellbaren Durchflussgeschwindigkeit 
bzw. -menge der fluiden Phase zur pneumatischen Agitation. Insbesondere wird 
die Geschwindigkeit zu grOBeren Zahlenwerten verschoben, bei welcher eine 

20 „Flutung" des ReaktionsgefSBes durch Expansion von Schaum und/oder Fittssig- 
keit auftritt (sog. „Flutgeschwindigkeit"). Im Sinne der vorliegenden Erfmdung ist 
es bevorzugt, dass der obere Querschnitt der ReaktionsgefaBe urn 1 % bis 50 % 
gr6Ber ist als der untere Querschnitt. 

25 Wird ein Hohlkorper eingesetzt, so sollte das Verhaltnis von Hohe des Hohlkor- 
pers (Zylinder) zu (mittlerem) Querschnitt moglichst groB sein, beispielsweise 
grOBer als 1, bevorzugt groBer als 10. Fur den Innendurchmesser des Zylinders 
sind Durchmesser von 3 bis 50 mm bevorzugt, fdr die Hohe des Zylinders 10 bis 
500 mm, besonders bevorzugt 150 bis 350 mm. 



-22- 



Bezuglich der fur die ReaktionsgefaBe einzusetzenden Werkstoffe bestehen keine 
prinzipiellen Beschrankungen, solange sie mit der Reaktionsmischung nicht in 
einer unerwUnschten Weise wechselwirken oder anderweitig das erfindungsge- 
maBe Verfahren beeintrachtigen. Beispielhaft seien als Werkstoffe genannt: Edel- 

5 stahl, insbesondere V2A-Stahle, hitze- und korrosionsbestandige Stahle, gehartete 
Stahle; Edelmetalle, Legierungen, Hartmetaile und -legierungen, insbesondere 
Hastalloy ®, Inconel sowie Ti-Legierungen; Silizium, Siiiziumoxide sowie com- 
posite-Materialien, die Silizium enthalten; Kunststoffe, insbesondere warmebe- 
standige und korrosionsbestandige Kunststoffe wie beispielsweise Teflon (PTFE), 

10 PEEK etc.; Giaser, insbesondere Borosilikatglaser, Keramiken, insbesondere oxi- 
dische oder Carbid-Keramiken, Kohlenstoff-Verbundmaterialien etc. Mischungen, 
Gemische oder Verbundmaterialien aus zwei oder mehr der vorstehend genannten 
Materialien sind gleichfalls moglich. 

15 Bezliglich der Zahl der ReaktionsgefaBe, die im Sinne der vorliegenden Erfindung 
einzusetzen sind, besteht keine prinzipielle Beschrankung, auBer dass es zumin- 
dest zwei ReaktionsgefaBe sein mUssen. Unter Gesichtspunkten der Praktikabili- 
tat, insbesondere im Hinblick auf die Versorgung der Mittel zur Zufuhr mit dem 
Fluid zur pneumatischen Agitation, typischerweise unter Verwendung von Mani- 

20 folds und/oder Multiportventilen, sind Anordnungen bevorzugt, die 8, 24, 48, 96 
bzw. andere Vielfache an ReaktionsgefaBen umfassen. 

Reaktionsmischung: Beziiglich der in der vorliegenden Erfindung zu verwen- 
denden Reaktionsmischung bestehen keine prinzipiellen Einschrankungen, auBer 
25 dass die Reaktionsmischung mindestens eine flussige Phase enthalten muss. Die 
Reaktionsmischung kann auch mehr als eine Phase enthalten, beispielsweise eine 
flussige und eine feste Phase oder zwei nicht miteinander mischbare flussige Pha- 
sen. Unter einer fliissigen Phase ist dabei jede Phase zu verstehen, die nicht fest 
oder gasformig ist, also insbesondere auch verflussigte Gase (beispielsweise uber- 
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kritisches Kohlendioxid) oder verfliissigte Festk6rper (beispielsweise Schmelzen, 
ionic liquids), hochviskose flieBende Massen, nicht-Newtonsche Fliissigkeiten etc. 

In einer bevorzugten AusfUhrungsform ist die flussige Phase ein Losungsmittel 
5 oder ein Gemisch von Reaktanden oder beides. Die flQssige Phase kann auch ei- 
nen Katalysator enthalten, bzw. ausschlieBlich aus einem Katalysator bestehen. In 
einer bevorzugten AusfUhrungsform besteht die Reaktionsmischung aus einem 
LSsungsmittel, in welchem sich die Reaktanden (gelfist und/oder suspendiert 
und/oder emulgiert) befinden. Es ist weiter bevorzugt, dass sich in der Reakti- 
10 onsmischung zusatzlich ein Katalysator befindet, entweder als Bestandteil der 
flussigen Phase, als eigene (nicht mit der Reaktionsmischung mischbare) oder als 
feste Phase. 

Durch Einstellen der FlieBgeschwindigkeit der fluiden Phase zur pneumatischen 
15 Agitation kann bei Vorliegen einer festen Phase in der Reaktionsmischung, bei- 
spielsweise eines heterogenen Katalysators, eine Fluidisierung der besagten festen 
Phase erreicht werden, d.h. die festen Teilchen „schweben" gleichsam in der Re- 
aktionsmischung. Durch Einstellen der relevanten Parameter, insbesondere der 
FlieBgeschwindigkeit der fluiden Phase zur pneumatischen Agitation, konnen 
20 unterschiedliche Grade der Fluidisierung eingestellt werden. Liegt eine feste Pha- 
se in einer im wesentlichen flussigen Reaktionsmischung vor, so ist es bevorzugt, 
dass der Bereich der Beladung mit Feststoff, insbesondere mit festem Katalysator, 
von 0,1 Gew.% bis 50 Gew.% reicht, weiter bevorzugt von 1 Gew.% bis 10 
Gew.%. 

25 

Der Reaktionsmischung kfinnen beliebige weitere Komponenten (Additive) zuge- 
setzt sein. Als beispieihafte Komponenten seien an dieser Stelle oberflachenaktive 
Substanzen (Tenside) genannt. Die Zugabe derselben fiihrt insbesondere dazu, 
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dass die Stofftransport-Oberflache vergroBert wird, beispielsweise durch Erzeu- 
gen kleinerer Blasen/TrSpfchen oder von mehr Blasen bzw. Tropfchen. 

Bezugltch der Bestandteile der Reaktionsmischung oder der Produkte einer che- 
5 mischen Reaktion, die in praktischen Anwendungen auftreten konnen, seien ge- 
nannt: heterogene oder heterogenisierte Kataiysatoren, Luminophore, thermo- 
elektrische, piezoelektrische, halbleitende, elektrooptische, supraleitende oder 
magnetische Substanzen oder Gemische aus zwei oder mehr dieser Substanzen, 
insbesondere intermetallische Verbindungen, Oxide, Oxidmischungen, Mischoxi- 
10 de (z. B. Gemische aus zwei oder mehr Oxiden), ionische oder kovalente Verbin- 
dungen von Metalien und/oder Nichtmetallen, Metallegierungen, Keramiken, or- 
ganometallische Verbindungen und Verbundmaterialien, Dielektrika, Thermo- 
elektrika, magnetoresistive und magnetooptische Materiaiien, organische Verbin- 
dungen, Enzyme und Enzymgemische, pharmazeutische Wirkstoffen, Substanzen 
15 fUr Futter und FutterergSnzungsmittel, Substanzen fUr Nahrungs- und Nahrungs- 
erganzungsmittel, Kosmetika. 

simultan: Die chemischen Reaktionen werden im Sinne der vorlie- 

genden Erftndung simultan durchgefuhrt, d.h. zumindest zwei Reaktionen laufen 

20 in zumindest zwei ReaktionsgefaBen zur gleichen Zeit ab. Die Reaktionen konnen 
dabei gleich oder verschieden sein. Die Reaktionen konnen sich weiterhin in ei- 
nem beliebigen Stadium befinden, d.h. es ist nicht erforderlich, dass sich zwei 
simultan ablaufende Reaktionen zu gleichen Zeiten im gleichen Zustand befinden. 
Wesentlich ist lediglich, dass uberhaupt in mindestens zwei ReaktionsgefaBen zu 

25 zumindest einem Zeitpunkt des Verfahrens jeweils eine chemische Reaktion ab- 
lauft. 

Von der die Gleichzeitigkeit von Reaktionsablaufen betreffenden Simultanitat ist 
die Art der Schaltung von ReaktionsgefaBen zu unterscheiden. In einer bevorzug- 
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ten Ausfuhrungsform sind die mindestens zwei ReaktionsgefdBe parallel ge- 
schaltet, d.h. jedes der mindestens zwei ReaktionsgefaBe weist mindestens ein 
Mittel zur Zufuhr auf, welches nur diesem einen ReaktionsgefSB ein Fluid zur 
pneumatischen Agitation zuftihrt (und dieses gegebenenfalls auch wieder abfUhrt). 

5 In einer seriellen Schaltung weist mindestens ein ReaktionsgefSB zumindest zwei 
Mittel zur Zufuhr auf, wobei das Fluid zur pneumatischen Agitation uber ein 
Mittel zur Zufuhr aus dem besagten ReaktionsgefeB abgefUhrt und einem anderen 
ReaktionsgefaB zugefUhrt wird. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist es 
auch denkbar, dass Elemente serieller und paralleler Schaltung nebeneinander 

10 vorliegen konnen. 

Stromungszustande: Wenn sich durch Einfuhren der fluiden Phase zur 

pneumatischen Agitation in der Reaktionsmischung Blasen und/oder Tropfchen 
bilden, die sich durch die Reaktionsmischung bewegen, vorzugsweise in dieser 

15 aufsteigen, so sind verschiedene Verteilungen der Blasen und/oder BlasengroBe 
bzw. Tropchen und/oder TrSpfchengroBe (im Folgenden sind Trfipfchen und Bla- 
sen gleichzusetzen) moglich, die als verschiedene „StrOmungszustande anzusehen 
sind. BezQglich der Stromungszustande gibt es in der vorliegenden Erfindung 
keine prinzipiellen Beschrankungen, auBer dass zumindest eine teilweise Agitati- 

20 on der Reaktionsmischung fur zumindest ein definiertes Zeitintervall zu erreichen 
ist. 

Beziiglich der Gasbiasen ist dem Fachmann beispielsweise homogenes 
Cbubbling") und heterogenes („churn-turbulent") StrOmungsverhalten bekannt. 

25 Beim homogenen Stromen liegt im wesentlichen ein Blasentyp einer bestimmten 
GroBenverteilung vor, der die Reaktionsmischung gleichmaBig durchstromt. 
Demgegenuber liegen beim heterogenen Stromen zumindest zwei verschiedene 
Blasentypen vor; groBe Blasen haben hohere Steigeschwindigkeiten und erwirken 
eine gute Durchmischung (Agitation), wahrend sich die kleinen Blasen in der 

30 flilssigen Phase verteilen und die RUckvermischungs-Charakteristik der Flussig- 
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keit haben. Damit kann PropfenstrSmung neben RUckvermischung vorliegen. Da- 
bei konnen im Sinne der vorliegenden Erfmdung beliebige Mischzustande vorlie- 
gen. Insbesondere ist es rriGglich, dass sich am Rand des ReaktionsgefaBes ein 
anderes Strbmungsprofil ausbildet als in der Mitte, sowie dass das Fluid zur 
5 pneumatischen Agitation zirkuliert oder teilweise mit der fliissigen Phase der Re- 
aktionsmischung eine schaumfSrmige Phase bildet etc. 

Verteilung, Mittel zur: Unter einem Mittel zur Verteilung im Sinne der vor- 
liegenden Erfmdung ist jedes Mittel zu verstehen, mit Hilfe dessen die fluide Pha- 

10 se zur pneumatischen Agitation, die vorzugsweise aus dem Mittel zur Dosierung 
ubergeben wird, auf mindestens zwei voneinander verschiedene Mittel zur Zufuhr 
verteilt wird, wobei die mindestens zwei voneinander verschiedenen Mittel zur 
Zufuhr zu mindestens zwei verschiedenen ReaktionsgefaBen gehoren. Vorzugs- 
weise besteht ein solches Mittel zur Verteilung aus einem Manifold mit Restrik- 

15 tionen, also einer „rechenf5rmigen" Aufteilung eines Kanals auf mehrere Kanale, 
wobei der Innendurchmesser der Kanale („Restriktion") so gewahlt wird, dass 
moglichst eine gleiche Verteilung des Drucks bzw. des Durchflusses in alien auf- 
geteilten Kanalen vorliegt. Um eine Gleich verteilung zu erzielen, ist es bevorzugt, 
dass die Restriktoren moglichst gleich sind. 

20 

In diesem Zusammenhang ist es auch wesentlich, dass ein Mittel zur Verteilung in 
umgekehrter Betriebsweise auch als Mittel zum Zusammenfuhren fungieren kann, 
beispielsweise wenn mehrere Abgasstrome aus mehreren ReaktionsgefaBen zu 
einem Abgasstrom zusammengefasst werden sollen. Beztiglich der Verwendung 
25 eines Manifold mit oder ohne Restriktionen, bzw. eines „rechenformigen" Zu- 
sammenfQhrens mehrerer Kanale gilt das oben gesagte. 

Zufuhr, Mittel zur: Das mindestens eine Mittel zur Zufuhr, welches Be- 

standteil der erfindungsgemSBen Vorrichtung ist, soil dazu dienen, im Prinzip jede 
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Substanz, bevorzugt das mindestens eine Fluid, welches zur pneumatischen Agi- 
tation dient, einem ReaktionsgefaB zuzufUhren. 

Ein Mittel zur Zufuhr kann gleichzeitig als Mittel zur Abfuhr dienen. Im Sinne der 
5 vorliegenden Erfindung konnen beliebig viele Mittel zur Zufuhr (feed, inlet) vor- 
liegen, wobei eine beliebige Untermenge davon auch dem Abfuhren (discharge, 
outlet) dienen kann. Die Richtung der Zu- bzw. Abfuhr kann sich beliebig oft und 
zu beliebigen Zeiten im selben Mittel zur Zufuhr umkehren. Es ist im Sine der 
vorliegenden Erfindung bevorzugt, dass ein Mittel zur Zufuhr vorliegt, welches 
10 der Zufuhr des mindestens einen Fluides zur pneumatischen Agitation dient, so- 
wie ein weiteres Mittel zur Zufuhr, welches dem zumindest teilweisen Austrag 
dieses Fluides dient. Es ist allerding auch denkbar, dass Eintrag und Austrag des 
Fluides zur pneumatischen Agitation uber ein und dasselbe Mittel zur Zufuhr er- 
folgen. 

15 

Es ist weiter bevorzugt, dass die Mittel zur Zufuhr aus Kanalen mit polyeder- 
bzw. kreisformiger Querschnittsflache bestehen, wobei sich die Querschnittsfla- 
che Uber die LSnge eines Kanals andern kann, z.B. konisch zulaufen, oder gleich 
bleiben kann. BezUglich der Ausgestaltung solcher Kanale sei an dieser Stelle auf 
20 die Anmeldung DE-A 101 17 275 verwiesen, deren hier relevanter Offenbarungs- 
gehalt vollumfanglich mit einbezogen sein soil. Es ist moglich, dass die Mittel zur 
Zufuhr zusammengesetzt sind, beispielsweise aus Kanal und Membran oder Kanal 
und verschlieBbarem Deckel oder Kanal mit Restriktion. 

25 Die Mittel zur Zufuhr konnen auch als (passive) Drucksteuerungselemente fungie- 
ren, insbesondere als Druckverminderer, bzw. bei Vorliegen einer Plurality von 
miteinander verbundenen Zuleitungen zu einer Pluralist von ReaktionsgefaBen 
auch als Druck(gleich)verteiler. In diesem Sinne konnen die Kanale auch in ihrer 
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Lange, ihrem Verlauf und/oder ihrem Durchmesser so ausgestaltet sein, dass die 
jeweils gewiinschte Druckeinstellung erreicht bzw. optimiert wird. 

Ein Mittel zur Zufuhr des wenigstens einen Fluides zur pneumatischen Agitation 
5 befindet sich vorzugsweise am Boden des ReaktionsgefaBes, kann aber bei be- 
stimmten AusfUhrungsformen auch zusatzlich oder alleine am Kopf des Reakti- 
onsgefaBes vorliegen. 



Zudem kann die ZufUhrung des wenigstens einen Fluides zur pneumatischen 
10 Agitation kontinuierlich oder diskontinuierlich erfolgen. Die zu- und/oder abzu- 
fUhrende Fluidmenge wird dabei vorzugsweise iiber geeignete Ventilschaltungen, 
welche bevorzugt von wenigstens einer Datenverarbeitungsanlage gere- 
gelt/gesteuert werden, geregelt. 

15 Beispielhafte AusfUhrungsformen der vorliegenden Erfindung werden im Folgen- 
den anhand der beigefQgten Figuren naher eriautert. Dabei zeigen: 

Figur i: parallele Anprdnung von drei mit einem Fluid zur pneumatischen Agita- 
tion durchstr5mten ReaktionsgefaBen, die jeweils eine Reaktionsmischung ent- 
20 halten. 

Figur 2: parallele Anordnung von drei mit einem Fluid zur pneumatischen Agita- 
tion durchstromten ReaktionsgefaBen, die jeweils eine unterschiedliche Reakti- 
onsmischung enthalten. 

25 

Figur 3 a, b: FlieBbild-Schema der denkbaren Reaktionen je nach Zusammenset- 
zung der Reaktionsmischung. 
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Figur 4: schematische Darstellung des Holdups, (vertikale Achse) als Funktion 
der Leerrohrgeschwindigkeit (horizontale Achse). 

Figur 5: schematische Darstellung unterschiediicher Mittel zum Einbringen des 
5 Fluids zur pneumatischen Agitation in die Reaktionsmischung . 

Figur 6: schematische Darstellung unterschiediicher Mittel zur Fuhrung des 
Stroms des Fluids zur pneumatischen Agitation (FluidstromfQhrung) in der Reak- 
tionsmischung: 

10 

Figur 7: schematische Darstellung von Reaktionsgef&Ben der erfindungsgemaBen 
Vorrichtung mit Umgang. 

Figur 8: parallele Anordnung von drei mit einem Fluid zur pneumatischen Agita- 
15 tion durchstrGmten ReaktionsgefaBen, wobei die ReaktionsgefdBe verschiedene 
Mittel zum Einstellen von Parametern aufweisen. 

Figur 9: ist im wesentlichen zu Figur 8 analog, mit der Ausnahme, dass die Reak- 
tionsgefaBe konisch auseinander laufen. 

20 

Figur 10: parallele Anordnung von 24 mit einem Fluid zur pneumatischen Agita- 
tion durchstromten ReaktionsgefaBen, die in zwei Abschnitte zu jeweils 12 Ein- 
heiten aufgeteilt sind; weiterhin ist ein Vorsattiger gezeigt 

25 Figur 1 1: serielle Anordnung von 24 mit einem Fluid zur pneumatischen Agitati- 
on durchstrcJmten ReaktionsgefaBen, die in zwei Abschnitte zu jeweils 12 Einhei- 
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ten aufgeteilt sind; dabei wird jeder Abschnitt unabhangig vom jeweils anderen 
mit einem Vorsattiger versorgt. 

Figur 12 a, b: fotografische Darstellung der Abhangigkeit von Blasenmenge und 
BlasengrSBe von der Leerrohrgeschwindigkeit. 

Figur 13 >: fotografische Darstellung von Schaumbildung sowie fast vollstan- 
diger Blasenerfiillung der Reaktionsmischung in der erfindungsgemaBen Vor- 
richtung. 

Figur 14: fotografische Darstellung der gleichmaBigen Suspension eines festen 
Katalysators in der Reaktionsmischung durch Anwendung des erfindungsgema- 
Ben Verfahrens. 

Fig. 15 (zu Beispiel 1): Umsatzgrad C (vertikale Achse, in %) als Funktion der 
Reaktornummer R (horizontale Achse). 

Fig. 16 (zu Beispiel 2): Umsatzgrad C (vertikale Achse, in %) als Funktion der 
Katalysatorkonzentration K (horizontale Achse, in mg/ml Reaktionsmischung) fur 
verschiedene Drucke und Temperaturen. 

Im Folgenden sollen die einzelnen Figuren detailliert beschrieben werden. 

Fig. 1 zeigt eine parallele Anordnung von drei mit einem Fluid zur pneumatischen 
Agitation (18) durchstromten ReaktionsgefaBen (10), die jeweils eine Reaktions- 
mischung enthalten, die in diesem Fall aus einer flUssigen Phase (14) besteht. Das 
Fluid wird der Reaktionsmischung durch Mittel zur Verteilung (24), verbunden 
mit einem Mittel zur Zufuhr (20), zugefuhrt. Das Mittel zur Verteilung besteht in 
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diesem Fall aus einer Verzweigung der Kapillare in drei Aste. Der Innen- 
Durchmesser der Kapillare in jedem Ast ist so bemessen, dass eine annahernde 
Druckgleichverteilung auf die drei ReaktionsgefdBe erreicht wird. 

5 Weiterhin zeigt die erfindungsgemaBe Vorrichtung ein Mittel zum Einbringen 
(26), welches die Verteilung des Fluids, vorzugsweise eines Gases, Uber eine 
m5glichst groBe Quersehnittsflache des ReaktionsgefaBes bewirken soil. Im kon- 
kreten Fall wird hier eine PTFE-Fritte tnit einem definierten Porendurchmesser 
eingesetzt. SchlieBlich verfUgt das ReaktionsgefaB noch Uber ein weiteres Mittel 

10 zur Zufuhr (20'), welches in diesem Fall der Abfuhr des durch die flussige Phase 
getretenen fluiden Phase, also des Gases zur pneumatischen Agitation, dient. 

Diese AusfUhrungsform illustriert einen der Vorteile der erfindungsgemaBen Vor- 
richtung zum Agitieren einer Reaktionsmischung: im Gegensatz zu konventio- 

15 nellen (mechanischen) RUhrwerken, wird hier Agitation durch ein einziges „Mit- 
tel" erreicht, namlich eine einzige zentrale Gaszufuhr. Dies ist offensichtlich ef- 
fektiver als der Einsatz von drei individuellen RUhrwerken. Weiterhin kann im 
Sinne der Erfindung die Agitation durch Verandern eines einzigen Parameters, 
beispielsweise des Druckes in der Verzweigung, also an einer einzigen Stelle va- 

20 riiert, abgebrochen oder wieder auf genommen werden. 

Fig. 2 zeigt eine parallele Anordnung von drei mit einem Fluid zur pneumatischen 
Agitation (18) durchstrSmten ReaktionsgefaBen (10), die jeweils eine unter- 
schiedliche Reaktionsmischung enthalten. Die Reaktionsmischung besteht im lin- 
25 ken ReaktionsgefaB aus einer fiussigen Phase (14), in welcher eine feste Phase 
(16), beispielsweise ein heterogener Katalysator, suspendiert ist. Im mittleren Re- 
aktionsgefaB befindet sich neben der flUssigen Phase (14) eine weitere flUssige 
Phase(14'), die mit der ersten fiussigen Phase nicht mischbar ist, beispielsweise 
im Sinne einer Ol-Wasser Mischung. Im rechten ReaktionsgefaB befinden sich 
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dann sowohl eine feste als auch eine zusatzliche fliissige Phase in der Reaktions- 
mischung. 

Das Fluid wird der Reaktionsmischung durch Mittel zur Verteilung (24), verbun- 
5 den mit einem Mittel zur Zufuhr (20), zugefUhrt. Das Mittel zur Verteilung be- 
steht in diesem Fall aus einer Verzweigung der Kapillare in drei Aste. Der 
Durchmesser der Kapillare in jedem Ast ist so bemessen, dass eine annahernde 
Druckgleichverteilung auf die drei ReaktionsgefaBe erreicht wird. Die Kapillare 
weist allerdings, im Gegensatz zur Figur 1, einen groBeren Innendurchmesser auf 
10 und ermoglicht so einen groBeren Durchfluss an Fluid zur pneumatischen Agitati- 
on. Dies kann beispielsweise dann sinnvoll sein, wenn feste Partikel fluidisiert 
werden sollen. Weiterhin zeigt die erfindungsgemaBe Vorrichtung ein Mittel zurn 
Einbringen (26), wiederum eine Fritte, sowie ein weiteres Mittel zur Zufuhr (20'), 
welches der Abfuhr des durch die fliissige Phase getretenen fluiden Phase, also 
15 des Gases zur pneumatischen Agitation, dient. 



Fig. 3 zeigt ein FlieBbild-Schema der mOglichen Reaktionen, die jeweils mit einer 
bestimmten Art an Reaktionsmischung durchgefuhrt werden konnen. In Figur 3 a 
wird die Agitation ohne Anwesenheit einer festen Phase in der Reaktionsmi- 

20 schung durchgefuhrt. Dabei kann die Reaktionsmischung rein prinzipiell einpha- 
sig flussig oder mehrphasig flUssig sein. Die in der „einphasig fliissig" Konfigu- 
ration moglichen Reaktionen sind in der Figur angegeben. Im Falle einer mehr- 
phasig flttssigen Reaktionsmischung ist weiterhin zu unterscheiden zwischen ko- 
existierenden kontinuierlichen Phasen und kontinuierlichen bzw. dispersen Pha- 

25 sen, wobei nur im Falle der kontinuierlichen bzw. dispersen Phase unterschieden 
werden muss, ob der Katalysator in kontinuierlicher oder in disperser Phase vor- 
liegt. 
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In Figur 3 b werden die Konftgurationen aufgezeigt, die moglich sind, wenn zu- 
satzlich noch eine feste Phase, insbesondere ein fester Katalysator, in der Reakti- 
onsmischung vorliegt. NaturgemaB wird das Verzweigungsschema damit komple- 
xer, da nunmehr auch heterogen katalysierte Reaktionen moglich werden. 

5 

Fig. 4 zeigt eine schematische Darstellung des Holdups, also des Anwachsens des 
Gesamtvolumens der Reaktionsmischung (vertikaie Achse) als Funktion der Leer- 
rohrgeschwindigkeit u (horizontale Achse), also der Menge und Verteilung des 
zur pneumatischen Agitation in die Reaktionsmischung eingetragenen Fluids. Bei 
10 vergleichsweise geringer Leerrohrgeschwindigkeit, also im linken Reaktionsge- 
faB, bilden sich nur wenige und kleine Blasen. Damit weicht der Holdup, gemes- 
sen beispielsweise als HOhe des FlQssigkeitsspiegels, kaum von Null ab, also von 
dem Zustand, der vorlage, ohne dass Fluid in die Reaktionsmischung eingetragen 
wird. 

15 

Durch Erhohen der Leerrohrgeschwindigkeit kann sowohl die Menge an Blasen, 
als auch insbesondere deren GroBe, erhoht werden, was zu einem Ansteigen des 
FlUssigkeitsspiegels und einer entsprechenden Abweichung des Holdups von Null 
fiihrt (mittleres ReaktionsgefaB). Ein Zustand, wie er kurz vor dem „Fluten" des 

20 ReaktionsgefaBes erreicht wird, ist im rechten ReaktionsgefaB gezeigt: hier ist die 
Leerrohrgeschwindigkeit so groB, dass die Reaktionsmischung beinahe das ge- 
samte ReaktionsgefaB erfUllt. Die Phanomene des „Flutens" und/oder der 
„Schaumbildung", die beide bei je nach Vorrichtung verschiedenen Leerrohrge- 
schwindigkeiten auftreten, sind typischerweise unerwunscht und mUssen entweder 

25 durch apparative MaBnahmen (Mittel zur FluidstromfUhrung, Mittel zur Phasen- 
trennung etc.) oder durch Regeln der Leerrohrgeschwindigkeit vermieden oder 
minimiert werden. 

Fig. 5 (a bis e von links nach rechts) zeigt eine schematische Darstellung unter- 
30 schiedlicher Mittel zum Einbringen (26) des Fluids zur pneumatischen Agitation 
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(18) in die Reaktionsmischung (14). In Fig. 5 a ist dieses Mittel zum Einbringen 
26 ein Tauchrohr, welches am Boden des ReaktionsgefaBes (10) angebracht ist. 
Da das Tauchrohr von oben in das ReaktionsgefaB eingefuhrt wird, befinden sich 
das Mittel zur Zufuhr (20) und das Mittel zur Zufuhr (20 s ), welches des Abfuhr 
5 des Fluids dient, beide am Kopf des ReaktionsgefaBes. 

In Fig. 5 b wird nicht ein einfaches Tauchrohr (26) eingesetzt, sondern vielmehr 
ein Tauchrohr mit Verteilerrechen (26 4 ), also einer Anordnung von mindestens 
zwei Austrittsfiffnungen. In Fig. 5 c wird eine DUse (26 44 ) gezeigt, die sich ober- 
10 halb des FlUssigkeitsspiegels der fliissigen Phase (14) befindet. In einer anderen 
Ausfuhrungsform konnte die Duse auch direkt in die Reaktionsmischung eintau- 
chen. 



In Fig. 5 d besteht das Mittel zum Einbringen (26* 4 4 ) im wesentlichen aus einer 
15 Erweiterung im Anschluss an das Mittel zur Zufuhr (20), so dass insgesamt eine 
Duse vorliegt. Im vorliegenden Fall handelt es sich dabei um eine konische Auf- 
bohrung. In Fig. 5 e schlieBlich ist schematisch der Einsatz von Glockenboden 
(bubble caps, 26 4444 ), bestehend aus Kamin und Glocke, gezeigt. In einer bevor- 
zugten Ausfuhrungsform sind diese selbstschlieBend, d.h. nur wenn Gasdruck 
20 vorliegt, offhet sich die Glocke. In diesem Sinne wirkt das Mittel zum Einbringen 
auch als Mittel zur Phasentrennung, da vermieden wird, dass Reaktionsmischung 
in das Mittel zur Zufuhr gelangt. 

Fig. 6 (a und b von links nach rechts) zeigt eine schematische Darstellung unter- 
schiedlicher Mittel zur FUhrung (28) des Stroms des Fluids zur pneumatischen 
25 Agitation (18) in der Reaktionsmischung (14). Die Anordnung wie in Figur 6 a 
gezeigt, entspricht dabei im wesentlichen der Anordnung aus Figur 5 c, mit dem 
Unterschied, dass sich in der Reaktionsmischung zwei Platten (28) befinden, die 
der Fluidstrom-FQhrung dienen, d.h. den von oben eingebrachten Fluidstrom so 
umlenken, dass auch die seitlichen Bereiche des ReaktionsgefaBes (10) agitiert 
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bzw. durchmischt werden. In Figur 6 b ist ein FUllkorper (28 s ) bzw. eine struktu- 
rierte Packunggezeigt, der auf einer Fritte (26) sitzt. Ansonsten entspricht diese 
Anordnung der in Figur 1 gezeigten Konfiguration. 

5 Fig* 7 (a und b von links nach rechts) ist eine schematische Darstellung von Re- 
aktionsgefaBen (10) der erfindungsgemaBen Vorrichtung mit Umgang (50). Mit 
Hilfe eines Umgangs wird eine gerichtete Zirkulation der fliissigen Phase bzw. 
des Phasengemisches erreicht. Die gerichtete Zirkulation entsteht durch die Dich- 
tedifferenz des Fluids zwischen Zu- und Ablauf des Umgangs, ahnlich des natur- 

10 lichen Umlaufs eines Naturumlaufverdampfers. In Figur 7 a wird das Fluid zur 
pneumatischen Agitation mittels eines Tauchrohres (26) eingebracht. Durch die 
Differenz an weniger dichtem Fluid zur pneumatischen Agitation im unteren und 
im oberen Bereich des ReaktionsgefaBes wird eine Zirkulation im Umiauf indu- 
ziert, welche diese Differenz ausgleicht. In Figur 7 b saugt die am Boden befindli- 

15 che Dttse 26* flUssige Phase aus dem Umgang (50*) mit an, so dass dadurch eine 
Zirkulation entsteht. 



Fig. 8 zeigt eine parallele Anordnung von drei mit einem Fluid zur pneumatischen 
20 Agitation (18) durchstromten ReaktionsgefMBen (10), wobei die ReaktionsgefaBe 
verschiedene Mittel zum Einstellen von Parametern (32) aufweisen. Diese sind 
hier insbesondere ein Heizblock (32), der elektrisch betrieben wird, eine auBen- 
wandige Kuhlschlange (3 2'), die fluidisch betrieben wird, sowie ein Thermoele- 
ment (32* c ), welches in die flussige Phase (14) hineinreicht. Diese Mittel zum 
25 Einstellen von Parametern sind in einen Regel- und Kontrollmechanismus einge- 
bunden, der eine Kontrolie und ein Einstellen der Temperatur erlaubt. Die Mittel 
(24), (24*) (20), (20 4 ), und (26) sind wie in Figur 1 beschrieben. 
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Zusatzlich sind in der hier vorgestellten AusfUhrungsform weitere Mittel zur Zu- 
fuhr (20**) vorgesehen, in diesem Fall Fluid-Anschlusse, die es ermoglichen Pro- 
ben zu entnehmen und/oder weitere Komponenten zur Reaktionsmischung zu 
dosieren. Weiterhin ist das Mittel zur Phasentrennung (30) zu nennen, welches 
5 hier als Fritte ausgebildet ist, welches den unerwtinschten Austrag von Kompo- 
nenten der Reaktionsmischung (mit Ausnahme des Fluids zur pneumatischen 
Agitation) vermindert oder verhindert. 



Fig. 9 zeigt eine im wesentlichen zu Fig. 8 analoge Ausfiihrungsform, mit dem 
10 wichtigen Unterschied, dass die ReaktionsgefiiBe (10) sich vom Boden zur Ober- 
seite hin konisch aufweiten. Das konische Aufweiten des ReaktionsgefaBes 
bedingt, dass die Blasengeschwindigkeit, die durch den Eintrag des Fluides zur 
pneumatischen Agitation induziert wird, gesteuert, und insbesondere eine 
Schaumbildung im oberen Teil des GefaBes vermieden werden kann. Insgesamt 
15 wird der Arbeitsbereich vergroBert. 



Fig. 10 zeigt eine parallele Anordnung von 24 mit mehreren Fluiden zur pneuma- 
tischen Agitation (18) durchstromten ReaktionsgefaBen (10), die in zwei Ab- 

20 schnitte zu jeweils 12 Einheiten aufgeteilt sind. Die verschiedenen Fluide, bei- 
spielsweise inerte und reaktive Gase, werden in einem Mittel zur Fluid-Dosierung 
(22) vorgelegt und deren StrSmungseigenschaften mittels Ventilen und Durch- 
flussreglern eingestellt (FIC = flow indication control). AnschlieBend gelangen 
die Fluide in einen Vorsattiger (32*"") (siehe Beschreibung), in welchem sie mit 

25 der fluchtigen Komponente, die ausgetragen werden konnte, gesattigt werden. Der 
Vorsattiger ist mit einem Mittel zum Einstellen von Parametern (32), sowie einer 
Temperaturkontrolle (32 <wt ) versehen, mit Hilfe derer vorzugsweise eine KUh- 
lung angestrebt wird, um das Fluid bei moglichst tiefen Temperaturen zu sattigen. 
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Das vorgesSttigte Fluid, vorzugsweise ein Gas, verteilt sich dann in einem Mittel 
zur Verteilung (24) auf die zwei Abschnitte mit jeweils 12 ReaktionsgefaBen, wie 
bereits mehrmals beschrieben, Uber ein Mittel zur Zufuhr (20) und eine Fritte, die 
als Mittel zum Einbringen (26) wirkt. Auch die ReaktionsgefaBe konnen Uber 

5 Mittel zum Einstellen von Parametern (32, 32\ 32"*) gekuhlt bzw. geheizt wer- 
den. Die abstromenden Gase werden in einem Mittel zur Verteilung 24 1 gesam- 
melt und abgeleitet. Dabei dient das Mittel zum Einstellen von Parametern (32") 
der Druckkontrolle (PIC = pressure indication control). Es ist rein prinzipiell auch 
mdglich, durch den Einsatz entsprechender Multiportventiie, die Gasstrome ein- 

10 zeln abzugreifen. 

Fig- 11 zeigt die Fig. 10 entsprechende serielle Anordnung von 24 mit Fluiden zur 
pneumatischen Agitation durchstromten ReaktionsgefaBen. Dabei sind die Reak- 
tionsgefaBe wiederum in zwei Abschnitte zu jeweils 12 Einheiten aufgeteilt, und 

15 es wird allerdings jeder Abschnitt unabhangig vom jeweils anderen mit einem 
Vorsattiger (32" 4tt ) versorgt. Ein wesentlicher Unterschied besteht nun darin, 
dass das abstromende Gas eines jeden ReaktionsgefaBes das zustr5mende Gas des 
nachsten ReaktionsgefaBes ist. Dabei stromt das Gas jeweils aus dem Vorsattiger 
in die ReaktionsgefaBe, auf die es verteilt wird. Am Kopf der Anlage werden die 

20 beiden (Ab)gasstrOme vereinigt und gesammelt. 

Fig. 12 (a und b von links nach rechts) ist eine fotografische Darsteliung der Ab- 
hangigkeit von Biasenmenge und BlasengrOBe von der Leerrohrgeschwindigkeit 
in einer Anordnung, die im wesentlichen dem in Fig. 1 gezeigten Schema ent- 
25 spricht. Die Reaktionsmischung besteht in diesem Bild nur aus einer flussigen 
Phase, namlich Ethanol. In Fig. 12 a ist bei vergleichsweise geringer Leerrohrge- 
schwindigkeit eine vergleichsweise geringe BlasengrGBe erkennbar. Entsprechend 
steigt die BlasengroBe mit ansteigender Leerrohrgeschwindigkeit, wie in Fig. 12 b 
gezeigt. 

30 
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Fig. 13 zeigt die Blasenbildung bei vergleichbarer Leerrohrgeschwindigkeit wie 
in Fig. 12 b, aber fur eine andere Reaktionsmischung, namlich Ethanol in Mi- 
schung mit p-Nitrotoluol. Bedingt durch die Anderung der Stoffeigenschaften, 
bilden sich deutlich kleinere, aber auch deutlich mehr Blasen, was fur das Agitie- 
ren von Vorteil ist. Am Kopf des ReaktionsgefaBes ist zu sehen, wie erhOhte Leer- 
rohrgeschwindigkeit zu Schaumbildung fuhren kann. 

Fig. 14 (a und b; von links nach rechts) zeigt die Blasenbildung (Agitation) bei 
vergleichbarer Leerrohrgeschwindigkeit wie in Fig. 13, aber fur eine andere Re- 
aktionsmischung, namlich Ethanol in Mischung mit p-Nitrotoluol, und darin sus- 
pendiert einen festen Katalysator (schwarzes Pd/C-Pulver). Wie Figur 14 a und 
vergroBert in Figur 14 b gut zu erkennen ist, verteilt sich der Katalysator gleich- 
rnaBig Uber das gesamte ReaktionsgefaB. 
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Ausfuhrungsbeispiele: 

Die folgenden Ausfuhrungsbeispiele sollen representative Eiemente der vorlie- 
genden Erfindung illustrieren, ohne dass eine spezifische AusfUhrung(sform) den 
5 allgemeinen Offenbarungsgehait, wie er in der Beschreibung dargestelk ist, in 
irgendeiner Art und Weise einschranken soil. 

Beispiel 1: Hydrierung von p-NitrotoIuol in einer erfindungsgemaBen 
Vorrichtung 

10 

Zur 24-fach parallelen DurchfUhrung der Hydrierung von p-Nitrotoluol zu p- 
Toluidin in pneumatisch agitierten GefaBen wurde eine erfindungsgemSBe Vor- 
richtung entsprechend Fig. 10 verwendet. Im vorliegenden Fall wird als pneuma- 
tisch agitierendes Fluid eine Gasmischung verwendet, welche tiber Massendurch- 

15 flussregler (als Mittel zur Fluid-Dosierung) bereitgestellt wird. Der Gasstrom pas- 
siert danach einen auf Reaktionstemperatur beheizten Vorsattiger, wo er mit L6- 
sungsmittel (Ethanol) gesattigt wird, urn einen Austrag von Losungsmittel aus den 
ReaktionsgefaBen durch Sattigung des Gases im ReaktionsgefaB zu vermeiden. 
Der Vorsattiger wirkt somit im Sinne der vorliegenden Erfindung als Mittel zur 

20 Phasentrennung. 

Die gleichmaBige Verteilung des Gastromes auf die 24 parallelen Reaktionsgefd- 
Be erfolgt mittels Kapillarrestriktionen, im vorliegenden Falle PTFE-Kapillaren, 
mit einem Innendurchmesser von 125 /xm (Mittel zur Verteilung). 

25 

Die 24 parallelen ReaktionsgefaBe bestehen aus Borosilikatglas und verfQgen Uber 
einen Innendurchmesser von 10 mm und einer Hohe von 250 mm. Zum mfiglichst 
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fein verteilten Einbringen des Fluids befindet sich am Boden jedes Reaktionsge- 
faBes eine PTFE-Fritte mit einem Porendurchmesser von 25 /xm (Mittel zum Ein- 
bringen). Am Kopf der ReaktionsgefaBe wurde jeweils eine baugleiche Fritte zum 
Vermeiden von FlUssigkeitsaustrag eingebracht, d.h. es handelt sich hier urn ein 
5 weiteres Mittel zur Phasentrennung. 

Am Boden und am Kopf der ReaktionsgefaBe befinden sich standardmiBige Ka- 
pillarverbinder, mit denen die ReaktionsgefaBe mit der angesprochenen Gasver- 
teilung sowie einer Gassammlung am Kopf verbunden sind. Dabei ist der Gas- 

10 sammler ein „umgekehrt" wirkendes Mittel zur Verteilung. Jeweils 12 Reaktions- 
gefaBe werden im unteren Teil durch Eintauchen in einen flUssigen Warmetau- 
scher auf die gleiche Temperatur beheizt. Am Kopf jedes ReaktionsgefaBes ist 
eine Kuhlung, wiederum unter Verwendung einer FlQssigkeit verfugbar, um eine 
RUckflusskondensation zu erreichen. Die RQckflusskondensation wirkt dabei so- 

15 wohl ais Mittel zum Einstellen von Parametern, da die Temperatur geregelt wird, 
als auch als Mittel zur Phasentrennung, da ein Austrag der kondensierenden Phase 
vermindert oder verhindert wird. tJber einen Druckregler, ein weiteres Mittel zum 
Einstellen von Parametern, kann ein konstanter Reaktionsdruck fiir alle Reakti- 
onsgefaBe eingestellt werden. 

20 

Versuchsdurchfuhrung: Es wird eine 8 %ige p-Nitrotoluoi-Losung in Ethanol an- 
gesetzt und ein Pd/C-Katalysator (Degussa, E101 XNN/W 2%) mit einer Kon- 
zentration von 1.5mg/ml zugegeben. AuBerdem enthait die Reaktionsraischung 
einen Standard (Octanol, 2 Ma-%). Jeweils 3 ml dieser Reaktionsmischung wer- 
25 den auf die 24 ReaktionsgefaBe verteilt und diese anschlieBend verschiossen. Die 
KUhltemperatur am Kopf der ReaktionsgefaBe wurde auf 0 °C eingestellt. Bei 
Normaldruck und einer Leerrohrgeschwindigkeit von 1 cm/s (Holdup: 0.2) wer- 
den die Reaktionsmischungen zunachst bis zum Erreichen einer konstanten Reak- 
tionstemperatur von 30 °C mit Stickstoff durchstromt. 
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AnschlieBend wird durch Umstellung der Gaszufuhr auf Wasserstoff die Hydrie- 
rung durchgefuhrt, welche nach einer Reaktionszeit von 20 min durch RUck- 
Umstellung auf Stickstoff abgebrochen wird. Unter den genannten Durchstro- 
mungsbedingungen werden die Reaktionsmischungen gleichmaBig homogen und 
5 vollstandig durchmischt. Als pneumatisch agitierendes Fluid wirkt dabei der Was- 
serstoff, welcher auch als Reaktionsgas zur VerfUgung steht. 

Nach dem Abschuss der Reaktion wird nach dem Offnen der ReaktionsgefaBe 
jeweils eine Probe genommen, der Katalysator parallel abfiltriert und eine ga- 
10 schromatographische Bestimmung des Umsatzgrades durchgefuhrt. Aus dem Er- 
gebnis, dargesteilt in Fig. 15 wird deutlich, dass das erfindungsgemaBe Verfahren 
(unter Verwendung der erfindungsgemaBen Vorrichtung) mit guter Reproduzier- 
barkeit durchgefuhrt werden kann und der erzieite Umsatzgrad fur alle 24 Reakti- 
onsgefaBe gleichmaBig etwa 50 % betragt. 

15 

Beispiel 2: Hydrierung von p-Nitrotoluol in einer erfindungsgemaBen 
Vorrichtung unter paralleler Variation von Parametern 

Wiederum wurde die Hydrierung von p-Nitrotoluol zu p-Toluidin in der bereits 
20 unter Beispiel 1 beschriebenen erfindungsgemaBen Vorrichtung durchgefuhrt. 
Dabei wurden folgende Versuchparameter eingestellt: Eduktkonzentration 8 %, 
Standardkonzentration 2 %, Reaktionsvolumen 3 mi, Leerohrgeschwindigkeit 
1 cm/s, Pd/C-Katalysator (Degussa, E101 XNN/W 2%\ KUhlung 0 °C. 

25 In einer ersten Versuchreihe, die bei 1 bar durchgefuhrt wurde, wurde die Reakti- 
onstemperatur fUr 12 ReaktionsgefaBe auf 30 °C und fUr die restlichen 12 Reakti- 
onsgefaBe auf 40 °C eingestellt. Zusatzlich wurde die Katalysatorkonzentration 
auf Werte von 0.5 mg/ml, I mg/ml, L5 mg/ml und 2 mg/ml eingestellt, so dass 
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jeweils 3 ReaktionsgefaBe mit identischer Reaktionsmischung und unter identi- 
schen Bedingungen getestet wurden. Die Reaktion wurde wiederum mit einer 
Reaktionszeit von 20 min durchgefQhrt. AnschlieBend wurden jeweils eine Probe 
genommen und der erzielte Umsatzgrad gaschromatographisch bestimmt. 

5 

In einer zweiten Versuchsreihe wurde die erste Versuchsreihe bei einem Druck 
von 8 bar wiederholt, ansonsten blieben alle Versuchsparameter gleich. Die Er- 
gebnisse der genannten Versuche sind in Fig. 16 dargestellt. Daraus wird ersicht- 
lich, dass der Umsatzgrad C wie erwartet mit steigender Katalysatorkonzentration 
10 K nahezu linear zunimmt. Zudem fuhrt eine ErhShung der Reaktionstemperatur 
von 30 °C auf 40 °C zu einem deutlich hoheren Umsatzgrad. AuBerdem fuhrt ein 
von 1 bar auf 8 bar erhohter Druck ebenfalls zu einer erhOhten Reaktiohsge- 
schwindigkeit und damit einem hoheren Umsatzgrad. 

15 
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Patentanspruche 

L Verfahren zum simultanen DurchfUhren von mindestens einer chemischen 
5 Reaktion in mindestens zwei separaten ReaktionsgefSBen, wobei das be- 

sagte Verfahren zumindest die folgenden Schritte umfasst: 

(i) Vorlegen mindestens einer Reaktionsmischung pro ReaktionsgefaB; 

10 (ii) pneumatische Agitation der Reaktionsmischung in mindestens einem 

ReaktionsgefaB durch Inkontaktbringen der Reaktionsmischung mit 
mindestens einer fluiden Phase, 

und die mindestens eine chemische Reaktion in mindestens einem der Re- 
15 aktionsgefaBe im Batch-Modus durchgefUhrt wird sowie die Reaktionsmi- 

schung mindestens eine fliissige Phase enthalt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die fluide Pha- 
se Uber einen defmierten Zeitraum zugefiihrt und zumindest teilweise wie- 

20 der aus dem ReaktionsgefaB abgefuhrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass sich durch Ein- 
stellen der Fiussrate von Zu- und Abfuhr ein stationarer Zustand bezuglich 
des das ReaktionsgefaB durchstromenden Fluids einsteilt. 



25 



Verfahren nach mindestens einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Reaktionsmischung mindestens einen der folgen- 
den weiteren Bestandteile enthSlt: 

mindestens eine mit der mindestens einen flUssigen Phase der Reaktions- 
mischung nicht mischbare zweite flUssige Phase; 

mindestens einen Feststoff. 

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass die mindestens 
eine zweite flussige Phase oder der Feststoff oder beide mindestens einen 
Katalysator urnfasst/umfassen, wobei der Katalysator homogen oder hete- 
rogen und fest oder fluide sein kann. 

Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens 
zwei Katalysatoren in mindestens zwei ReaktionsgefaBen vorliegen, die 
gleich oder verschieden sein konnen. 

Verfahren nach mindestens einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Reaktionsmischungen fur jedes ReaktionsgefaB 
unabhSngig voneinander frei wahlbar sind. 

Verfahren nach mindestens einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die mindestens eine fluide Phase zur pneumatischen 
Agitation der Reaktionsmischung an der Reaktion teilnimmt oder sich 
inert verhait. 



Verfahren nach mindestens einem der vorstehenden AnsprUche, dadurch 
gekennzeichnet, dass mindestens einer der Parameter, der in mindestens 
einem der ReaktionsgefSBe eingestellt werden kann, zumindest zeit- oder 
auch abschnittsweise variiert wird. 

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass der mindestens 
eine Parameter ausgewahlt ist aus der Gruppe umfassend: Temperatur im 
ReaktionsgefaB, RUcklauftemperatur, Druck im ReaktionsgefaB, Druck in 
mindestens einem Mittel zur Zufuhr, Zeitdauer der Reaktion, Zeitdauer der 
Zufuhr der mindestens einen fluiden Phase zur pneumatischen Agitation; 
Menge an durchstromendem Fluid, Leerohrgeschwindigkeit, Konzentrati- 
on der mindestens einen fluiden Phase zur pneumatischen Agitation. 

Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die Kontrolie 
der Parameter in alien ReaktionsgefaBen auf die gleiche Weise erfolgt, 
oder in mindestens zwei ReaktionsgefaBen auf verschiedene Weise erfolgt. 

Verfahren nach mindestens einem der vorstehenden AnsprUche, dadurch 
gekennzeichnet, dass in den ReaktionsgefaBen ein homogener oder ein 
heterogener StrOmungszustand vorliegt 

Vorrichtung zum simultanen DurchfUhren von mindestens einer chemi- 
schen Reaktion in einer Anordnung von ReaktionsgefaBen, wobei die be- 
sagte Vorrichtung zumindest die foigenden Komponenten umfasst: 

(i) mindestens zwei separate ReaktionsgefaBe mit mindestens einer Reak- 
tionsmischung pro ReaktionsgefaB; 



(ii) mindestens ein Mittel zur Zufuhr mindestens einer fluiden Phase in 
mindestens ein ReaktionsgefdB, 

und das Mittel zur Zufuhr so ausgestaltet sein muss, dass es die pneumati- 
sche Agitation der Reaktionsmischung in mindestens einem Reaktionsge- 
fSB mit Hilfe der fluiden Phase erlaubt, sowie die chemische Reaktion in 
mindestens einem der ReaktionsgefdBe im Batch-Modus erfolgt. 

Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass die Zufuhr 
der fluiden Phase uber eine Plurality von miteinander stofflich verbunde- 
nen Mitteln zur Zufuhr erfolgt. 

Vorrichtung nach Anspruch 13 oder 14, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Vorrichtung mindestens eine weitere Komponente umfaBt, wobei diese 
mindestens eine weitere Komponente ausgewahlt ist aus der Gruppe um- 
f as send: 

mindestens ein weiteres Mittel zur Zufuhr, 
mindestens ein Mittel zur Fluidstrom-Fuhrung, 
mindestens ein Mittel zur Phasentrennung, 
mindestens ein Mittel zur Fluid-Dosierung, 
mindestens ein Mittel zum Einbringen, 
mindestens ein Mittel zum Einstelien von Parameters 
mindestens einen Umgang. 
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Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass (i) das Mit- 
tel zur Phasentrennung eine Membran oder eine Fritte oder ein Ruckfluss- 
kUhler, oder eine Kombination hiervon, ist, oder dass (ii) das Mittel zum 
Einstellen von Parametern eine Heizung, eine KQhlung, eine Druckregler, 
ein Ventil, ein Durchflussregler, oder eine Kombination hiervon, ist, oder 
dass (iii) das Mittel zur FluidstromfUhrung eine Packung kugelfSrmiger 
K6rper oder eine Anordnung von Platten ist, oder dass (iv) das Mittel zum 
Einbringen eine Dlise, ein Rohr bzw. eine Kapillare, ein Injektor, eine 
Fritte, oder eine Kombination hiervon ist, sowie (v) beliebige Kombina- 
tionen der Mittel aus (i) bis (iv). 



Vorrichtung nach mindestens einem der Anspriiche 13 bis 16, wobei das 
ReaktionsgefaB zylindrisch ist und eine inneren Durchmesser von 3 mm 
bis 50 mm und/oder eine Hohe von 150 mm bis 350 mm aufweist. 

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 13 bis 17, dadurch gekennzeich- 
net, dass die einzelnen ReaktionsgefaBe parallel zueinander und/oder min- 
destens teilweise in Serie betrieben werden. 



Vorrichtung nach einem der Anspriiche 13 bis 18, dadurch gekennzeich- 
net, dass jedes ReaktionsgefaB Uber mindestens zwei Mittel zur Zufuhr 
verfUgt, wobei das eine Mittel zur Zufuhr des mindestens eines Fluides zur 
pneumatischen Agitation dient und das mindestens eine andere Mittel zur 
Zufuhr zum zumindest teilweisen Austragen des besagten Fluides. 



Verwendung des Verfahrens nach einem der Anspriiche 1 bis 12 oder der 
Vorrichtung nach einem der Anspriiche 13 bis 19 fur Reaktionen, an denen 
mindestens eine flUssige Phase beteiligt ist, insbesondere fUr Oxidationen, 



Hydrierungen, Hydrohalogenierungen, Halogenierungen, Hydro- 
formulierungen, Ozonolyse, Carboxylierungen, Alkylierungen, Fermenta- 
tions-Reaktionen, Polymerisations-Reaktionen, Hersteilung anorganischer 
Festkfirper, Abwasser-Behandlung, Fischer-Tropsch-Synthese. 
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6. Februar 2003 

hte Aktiengesellschaft H37335 MR/HT/cgz 

the high throughput experimentation company 

Zusammenfassung 

Die vorliegende Erfindung liegt auf dem Feld der Hochdurchsatzforschung fur 
5 Fliissig- und Mehrphasenreaktionen. Dabei betrifft die Erfindung ein Verfahren 
zum simultanen Durchfiihren von mindestens einer chemischen Reaktion in min- 
destens zwei separaten ReaktionsgefaBen, wobei das besagte Verfahren zumindest 
die folgenden Schritte umfasst: 

10 (i) Vorlegen mindestens einer Reaktionsmischung pro Reaktions- 

gefaB; 

(ii) pneumatische Agitation der Reaktionsmischung in mindestens ei- 
nem ReaktionsgefaB durch Inkontaktbringen der Reaktions- 
15 mischung mit mindestens einer fiuiden Phase, 

wobei die mindestens eine chemischen Reaktion in mindestens einem der Reakti- 
onsgefaBe im Batch-Modus durchgefiihrt wird und die Reaktionsmischung minde- 
stens eine flUssige Phase enthalt. Dabei wird die fluide Phase dem mindestens 
20 einen ReaktionsgefaB ttber einen definierten Zeitraum zugefQhrt und zumindest 
teilweise wieder aus dem ReaktionsgefaB abgefUhrt. Die vorliegende Erfindung 
betrifft weiterhin die zum Verfahren gehOrende Vorrichtung. 
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Figur 2 
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Figur 3a 
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Figur 3b 
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Figur 4 
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Figur 5 a bis 5 e 
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Figur 6 a und 6 b 
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Figur 7 a und 7 b 
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Figur 10 
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Figur 11 
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Figur 15 
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